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(54) Kontinuierliches Herstellungsverf ahren granulierter Wasch- 
und Reinigungsmittel in Wirbelschichtapparaten 

(57) Die Erfindung betrifft ein kontinuierliches Herstellungsverf ahren 
granulierter Wasch- und Reinigungsmittel in Wirbelschichtapparaten. 
Ziel und Aufgabe ist es, bei geringem Energieeinsatz die Granulierung 
durch Aufspriihen flussiger Tenside und Einsatz von GerUstsubstanzen , 
insbesondere phase-II-haltigem Pentanatriumtriphosphat , zu 
gewahrleisten, ohne daB an diese besondere qualitative Anf orderungen 
gestellt weruen. Erf indungsgemafi wird die Aufgabe dadurch gelost, daB 
die Durchmischung und Granulierung im Arbeitsbereich der inhomogenen 
Wirbelschicht bei Gasgeschwindigkeiten zwischen der 
Wirbelpunktgeschwindigkeit der groBten und der zehnfachen 
Austragsgeschwindigkeit der mittleren Teilchen und f lachenbezogenen 
Mengendurchsatze von Gas: 800 bis 2000 kg/hm2, Feststoffen: 300 
bis 1000 kg/hm 2 , flussigen Stoffen: 60 bis 200 kg/hro^ sowie 
einer Gasternperatur, vorzugsweise von 25 bis 3 5 °C , erfolgt. Der 
Phase-II-Gehalt des Pentanatriumtriphosphats ist grofler als 90%, 
Schuttdichte grocer als 700 g/1, vorzugsweise 900 bis 1100 g/1 und 
der Feinkornanteil - Korndurchmesser kleiner 0,2 mm - groBer als 7 0%. 
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Titel der Srfind'ung 

Kontinuie rliches He rs tellungsve r f ahren granulierter Wasch- 
und Reinigungsmit tel in Wirbelschichtapparaten 

Anwendungsqebife t 

Die Erfindung betrifft ein kontinuierliches Verfahren zur 
Herstellung granulierter Wasch- und Reinigungsmit tel in 
Wirbelschichtapparaten. 

Charakter is tik der bekannten technischen Losung 

£s ist bekannt, Waschmittel durch Aufsprtihen von flussigen 
waschaktiven Substanzen auf die pulverf ormigen Gerustsub- 
stanzen in pneuma tischen Mischeinrich tungen he rzus tellen ♦ 
Die pulve rf ormigen Geriistsubstan^en werden entweder in einem 
Mischer vorgemischt und dann der pneuma tisc hen Mischeinrich- 
tung zugefuhrt, oder aus Vorra t sbehal te rn einzeln kontinu- 
ierlich dieser zugefuhrt. Wahrend des pneuma tischen Misch- 
prozesses vverden die pulverf ormigen Gerus tsubstanzen mit 
den waschaktiven Substanzen bespruht. 

Das in den waschaktiven Substanzen cnthaltene V/asser muS von 
den pulve rf ormigen Gerus tsubstanzen als Kris tallvvasse r ge- 
bunden oder durch erhitzte Luft verdampft werden. 
Bei den bekannten pneumat ischen Mischve r f ahren Iconnen alle 
in der Waschmit telindustrie ublichen pulverf ormigen Geriist- 
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substanzen eingesetzt warden, jedoch werden an ihre physi- 
kalisch-chemischen Parameter spezi lie Anf orderungen ge- 
stellt. Zur Vermeidung von Inhomogenitaten der Finalproduk- 
te werden Ge rustsubstanzen mit annahernd gleichen Schutt- 
dichten und KorngroSenverteilungen eingesetzt, die zum groB- 
ten Teil durch Spruhtrocknung hergestellt werden. 
GemaB DE-AS 1283427 enthalten die handelsublichen Wasch- 
mittel ca. 40 - 50 % Pentanatriumtriphosphat, das mit dem 
eingesetzten Wasser unter heftiger Wa rmeentwicklung zum 
Hexahydrat hydratisiert . Die Bildung des Hexahydrates erfolgt 
bei phase-II-haltigem Pentanatriumtriphosphat (Korngr oBen- 
anteil kleiner 0,2 mm = 30 %) jedoch erst nach dem Verlassen 
der Mischeinrichtung, so daB eine langere Reifezeit erforder- 
lich ist. Hierbei werden durch die auftretende Wa rmeentwick- 
lung thermisch instabile Waschmit telbestandteile wie z. B. 
Natriumperborat zersetzt. Die Folge hiervon ist eine Ver- 
schlechterung des Bleichvermogens . Es ist bekannt, daS zur 
Vermeidung dieeer Schwie rigkeiten Pentanatriumtriphosphat 
mit ca. 40 - 80 Gew. % Phase I und einer Schuttdichte von 
550 - 700 g/1 in Luf twirbelmisc he rn eingesetzt wird. Aus der 
AT-PS 297895 ist zu entnehmen, daB die durch Hydratation ent- 
standenen Bindungen der einzelnen Korner zu Granulaten rela- 
tiv schwach sind, so daB die Endprodukte geringe mechanische 
Festigkeit aufweisen. Andererseits ist bekannt (SOFW 102. 
Og. 8/76 S. 205 - 208), daB der Einsatz von Pentanatriumtri- 
phosphat moglich ist, wenn das in den flussigen Rohstoffen 
enthaltene Wasser durch HeiBluft verdampft wird. Nachteilig 
bei diesem Verfahren wirkt sich aus, daB beim Einsatz von 
40 - 50 % Pentanatriumtriphosphat mit einer Schuttdichte von 
ca. 1000 g/1 Endprodukt mit Schiit tdichten von ca. 800 g/1 
erhalten werden. Gleichzeitig gestattet dieses Verfahren le- 
diglich den Einsatz von max. 15 % flussiger waschaktiver Sub- 
stanz. Ferner ist der relativ hohe Energieverbrauch bei Ver- 
wendung von HeiBluft unokonomisch . 
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Ziel der Erfindung 



Das Ziel der Erfindung besteht darin, ein kontinuierlicr.es 
Herstellungsverfahren fur granulierte Wasch- und Reinigungs- 
mittel in Wirbelschichtapparaten zu schaffen. Die besonderen 
Vorteile der Erfindung sind darin zu sehen, daB an die ver- 
wendeten Gerustsubstanzen , insbesondere Pentanatriumtri- 
phosphat, keine besonderen qualitativen Anf orderungen ge- 
stellt werden, der Energieverbrauch ralativ gering ist, durch 
den hohen Turbulenzgrad sich stabile Granulate bilden, wo- 
durch das Endprodukt eine hohe mechanische Festigkeit be- 
sitzt und die Schuttdichte sowie die Korngr oBenve r teilung 
gut regulierbar sind. 

Darlegung des Wessns der Erfindung 

Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, ein kontinuierliches 
Herstellungsverfahren granulierter Wasch- und Reinigungs- 
mittel in Wirbelschichtapparaten zu entwickeln, das bei spar- 
samero Energieverbrauch die Verarbeitung von pulverf ormigen 
Gerustsubstanzen, insbesondere Pentanat riumtriphosphat ge- 
wahrleistet. ohne daB an diese besondere qualitative Anf or- 
derungen bezuglich chemischer und physikalisc he r Eigenschaf- 
ten gestellt werden. Erf indungsgemaS wlrd die Aufgabe dadurch 
gelost, daB bei der Durchmischung und Granulierung der pulver- 
formigen Wasch- und Reinigungsmittelbestandteile im Wirbel- 
schichtapparat wShrend des Aufopruhens von flussigen waschak- 
tiven Substanzen Gasgeschwir.digksiten im Arbeitsbereich der 
inhomogenen Wirbelschicht eingestallt werden. die zwischen 
der Wirbelpur.ktgeschwindigkeit der groBten Teilchen und der 
zehnfachen Aust ragsgeschvvindigkeit der mittleren Teilchen 
liegen. Eine intensive Durchmischung und Granulierung wird 
besonders dann erreicht, wenn die f lachenbazogenen Durchsatz- 
mengen des den Wirbelschichtappa rat durchstromenden Gases 800 
bis 2000 kg/hm 2 , der pulve rf ormigen Feststoffe 300 bis lOOCMg/ 
■hm 2 und der auf gespriihten flussigen Stoffe 60 bis 200 kg/hm 
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betragen. Ira Hinblick auf einen sparsamen Energieverbrauch hat 
es sich als vorteilhaft erwiesen, daB die Ve rf ahrensdurchf iih- 
rung bei Temperaturen von 10 bis lOO °C t vorzugsweise 25 bis 
35 °C erfolgt. Beim Einsatz von Nonionics ist es empfehlens- 
wert, diese bereits wahrend des Vormischprozesses der pulver- 
f ormigen Gerustsubstanzen einzuarbeiten. Als fliissige waschak- 
tive Substanzen konnen vorzugsweise verzweigte und/oder grad- 
kettige Alkylarylsulf onate sowie gradkettige und/oder ver- 
zweigte gesattigte und/oder ungesattigte naturliche und/oder 
synthetische Seifen und Nonionics sowie deren Gemische oder 
deren saure Vorprodukte verwendet werden. Gute Granulieref fek- 
te und stabile Endprodukte. die sich durch gute RiGseleigen- 
schaften und keine Ve rklumpungsneigung auszeichnen, erzielt 
man besonders dann, wenn saure Tensidvorprodukte . insbeson- 
dere Alkylbenzolsulf onsauren und Fettsauren aufgespriiht wer- 
den und diese mittels Alkalit rage r , vorzugsweise kalzinierte 
Soda, neutralisiert werden. Oberraschend wurde gefunden, daB 
Pentanatriumtriphosphat mit einera Phase-II-Gehalt groBer als 
90 %, dessen Schuttdichte groBer als 700 g/1, vorzugsweise 
900 bis 1100 g/1, und dessen me ngenmaBige r Feinkornanteil 
- Korndurchmesser kleiner als 0,2 mm - groBer als 70 % ist, 
verwendet werden kann. Neben dem Einsatz von flussigen wasch- 
aktiven Substanzen konnen aucb pulve rf ormige waschaktive Sub- 
stanzen, vorzugsweise Seif enpulve r , eingesetzt werden. 

Ausf Ohr ungsbe ispiele 

Das erf indungsgemaSe Verfahren soli an Hand einer Zeichnung 
naher erlautert warden. 

Fig. 1: Schematische Darstellung des Verfahrens 
Die pulverf ormigen Gerustsubstanzen werden aus einem hier 
nicht naher be'schriebenen Bunkersystem 1 iiber geeignete For- 
derorgane 2 einer SchCittwaage 3 zugefiihrt. Aus der Schutt- 
waage werden die gewogeneh pulverf ormigen Gerustsubstanzen 
dirokt chargenweise in einen an sich bekannten mechanischen 
Mis c her 4 befordert und vermischt. Wahrend des Mischvorganges 
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werden uber eine Dosierpumpe 5 O - lO %, vorzugsiveise 1 - 
5 % t an fliissiger waschaktiver Substanz und/oder Mischungen 
mehrerer waschaktiver Substanzen, vorzugsweise Nonionics, die 
aus einem hier nicht naher beschriebenen System von Vorrats- 
und Mischbehalte rn 6 entnommen werden, zudosiert# Aus dem 
Mischer 4 gelangen die gemischten pulverf ormigen Gerustsub- 
stanzen uber geeignete Forderorgane 7 in den Zwischenbunker 8 
und aus diesem uber eine Zellenradschleuse 9 und eine Dosier- 
bandwaage 10 in den Auf gabe trichter einer Transpor tschnecke 11 
und einer Zellenradschleuse 12. Mittels der Transportschnecke 
werden die gemischten pulve rf ormigen Ge rus tsubs tanzen in eine 
pneama-tis-c-he Eintrags- und Aus t ragsvor richtung 13 und damit 
in den Wirbelschichtapparat 14 eingebracht. Oberhalb des An- 
strombodsns 15 werden die pulve rf ormigen Gerustsubstanzen 
durch den Gasstrom 16, der durch ein Geblase 17 erzeugt und 
uber eine Regeleinrichtung 18 gesteuert wird f in der Schwebe 
gehalten und intensiv durchmischt. Wahrend des Mischvor ganges 
werden durch eine. oder mehrere an sich bekannte Aufspriihein- 
richtungen 19 5-30 % a vorzugsweise 12 - 17 % 9 einer flus- 
sigon waschaktiven Substanz oder Gemische aus flussigen 
waschaktiven Substanzen oder deren sauren Vorprodukte, vor- 
zugsweise Alkylbenzolsulf onsauren und Fettsauren, oder deren 
Gemische, mittels einer Dosierpumpe 20 aus einem hier nicht 
naher beschriebenen System von Vorrats- und Mischbehalt ern 6 
entnommen, die uber einen Druckkonstanthalter 21 den Auf- 
spruheinr ichtungen 19 zugefuhrt werden, auf die pulverfor- 
migcn Gerustsubstonzen aufgespruht- Wahrend der intensiven 
Durchmischung in der Wirbelkammer 22 werden die pulverfor- 
migen Geriis tsubstanzen mittels der auf gespruh ten flussigen 
waschaktiven Substanzen granuliert. Die gebildeten Granulate 
werden uber. eine pneumat ische Ein- und Aus t ragsvor richtung 12 
und eine Zellenradschleuse 23 aus dem Wirbelschichtappa ra t 
ausgetragen und uber geeignete Forderorgane 24 abtranspor- 
t iert . 

Der den Wirbelschichtappara t im Oberteil verlassende Luft- 
strcm wird einem cder mehreren Zyklonen 25 zugefuhrt, von den 
mitge rissenen S taub te i.Lchen befreit und in die Atmosphare ab- 
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geleitet. Die itn Zyklon 25 abgeschiedenen Staubteilchen vver- 
den uber eine Zellenradschleuse 26 der Transpor tschnecke 11 
zugefiihrt und durch diese zusammen mit den gernischten pulver- 
formigen Gertistsubs tanzen erneut in den Wirbelschichtapparat 
eingebracht • 

Die nachf olgenden Beispiele sollen die er f indungsgema&e 
Arbeitsvweise weiter erlautern. 

Beispiel 1 

85 % eines Gemisches, bestehend aus 
40 % Pentanat riumt riphosphat 

Schuttdichte 1000 g/1 80 % kleiner als 
0,2 mm, Phase-II-Gehalt 95 % 
10 % Soda calc # 
25,8 % Natriumsulf at 
14 % Natriumperbo'rat 
4 . % Nat riumdisilikat 
3 % Magnesiumsilikat 

1 % CMC 

0,2 % opt, Aufheller 

2 % Nonionics 

werden kontinuierlich dem Wirbelschichtapparat zugefuhrt. Auf 
das Gemisch werden 15 % eines Gemisches, bestehend aus 10 
Teilen Dodecy lbenzolsulf onsaure und 7 Teilen Fettsaure aufge- 
spruht. Es wird ein staubfreies rieself ahiges Waschmittel mit 
einer Schuttdichte von 530 g/1 erhalten. 

Beispiel 2 

83 % eines Gemisches , bestehend aus 
40 % Pentanatriumtriphospha t 

Schuttdichte 1000 g/1, 80 % kleiner als 
0,2 mm, Phase-II-Gehalt 95 % 
10 % Soda calc. 
15,3 % Natriumsulf at 
10 % Seifenpulver 
6 % Natriumdisxlikat 

3 % Magnesiumsulf a t 
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1 % CMC 

0,2 % opt. Aufheller 
14 % Natriumperborat 
werden kontinuie rlich dem Wirbelschichtappara t zugefuhrt und 
17 % Dodecylbenzolsulf onsaure aufgespruht. Es wird ein staub- 
freles rieself ahiges Waschmittel mit einer Schuttdichte von 
580 g/1 erhalten. 

Beispiel 3 

83 % eines Gemisches, bestehend aus 
45 % Nat riumt ripoly phospha t 

Schuttdichte 1000 g/1, 80 % kleiner als 
0,2 mm, Phase-II-Gehalt 95 % 
10 % Soda calc. 
26,8 % Nat riumsulf at 
5 % Seifenpulver 
9 % Nat riumdisilika t 
3 % Magnesiumsulf a t 
1 % CMC 
0,2 % opt. Aufheller 

werden kontinuierlich dem Wirbelschichtapparat zugefuhrt und 
14 % eines Gemisches, bestehend aus 10 Teilen Dodecy Ibenzol- 
sulfonsaure und 5 Teilchen Fettsaure sowie 3 % Nonionics auf- 
gespruht* Es wird ein staubfreies rieself ahiges Waschmittel 
mit einer Schuttdichte von 550 g/1 erhalten. 
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Erf indunqsanspruche 

1. Kontinuierliches Herstellungsverf ahren granulierter Wasch 
und Reinigungsmittel in Wirbelschichtapparaten , dadurch 
gekennzeichnet, daB bei der Durchmischung und Granulie- 
rung der pulve rf ormigen Wasch- und Reinigungsmittel Gas- 
geschwindigkeiten im Arbeitsbereich der inhomogenen Wir- 
belschicht, die zwischen der Wirbelpunktgeschivindigkeit 
der groSten Teilchen und der zehnfachen Aust ragsgeschwin- 
digkeit der mittleren Teilchen liegen, eingestellt vverden 

2. Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daS die 
flachenbezogenen Mengendurchsatze von Gas: 800 bis 

2000 kg/hm 2 , Feststoffen: 300 bis 1000 fcg/hm 2 und flussigen 
Stoffen; 60 bis 200 kg/hm 2 eingehalten warden. 

3. Verfahren nach Punkt 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB 
das den Wirbelschichtapparat durchstromende Gas mit einer 
Temperatur von 10 bis 100 °C , vorzugsweise 25 bis 35 C, 
eingefiihrt wird. 

4. Verfahren nach Punkt 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB 
die flussigen waschaktiven Substanzen, vorzugsweise Nonio 
nics und/oder saure Tensidvorprodukte, auf die pulverf or- 
migen Gerustsubstanzen, die insbesondere Pentanat riumtri- 
phosphat mit einem Phase-II-Gehalt groSer als 90 % ent- 
halten, aufgespriiht werden. 

5. Verfahren nach Punkt 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB 
das verwendete phase-II-haitige Pentanatriumtriphosphat 
eine Schuttdichte groBer als 700 g/1, vorzugsweise 900 
bis 110O g/1 und einen mengenmaBigen Feinkornanteil 

- Korndurclimesser kleiner als 0,2 mm - groSer als 70 % 
aufweist. 
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6. Verfahren nach Punkt 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, 
daB neben den flussigen waschaktiven Substanzen auch 
pulverf ormige waschaktive Substanzen, vorzugsweise Se 
fenpulver, verwendet werden. 
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